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@ Procede de fabrication de metaux ou d'alliages de purete elevee. 

(§) La presente invention concerne un procedd de fabrica- 
tion de metaux ou d'alliages metalliques de purete elevee. 
Ce procede comprend les etapes consistant a : 

(a) elaborer un metal ou un alliage metallique dont les 
inclusions non metalliques sont preferentiellement des 
bxydes du metal de base facilement reductibles, 

(b) broyer le metal ou I'alliage metallique ainsi obtenu et 
agglomerer le metal ou I'alliage metallique broye avec 
un agglomerant et un agent reducteur pour former des 
boulets, et 

(c) soumettre les boulets a un traitement reducteur sous 
vide dans des conditions regimes de pression et de 
temperature pour que I'agent reducteur reagisse sur les 
inclusions non-metalliques et qu'il n'y ait pas de subli- 
mation substantielle du metal ou des metaux de I'al- 
iiage, le cas echeant. 

Application notamment a la fabrication de chrome 
de purete elevee. 
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PROCEDE DE FABRICATION DE METAUX OU D'ALLIAGESDS 
PURETEE ELEVEE - 

La prgsente invention concerne un procSdS 
de fabrication de mgtaux ou d'alliages m§talliques de 
puretfi §lev6e, en particulier de chrome mgtalliqueV 
Les industries modernes exigent de plus en 
plus de m6taux et d»alliages metalliques de puret€ 
elevee pour la fabrication de pifeces mecaniques. 

C f est le cas notamment des parties nobles 
des turbo-mo teurs aeronautiques qui requidrent des 
alliages super-ref ractaires , appeles "super-alliages" 
de tres haute qualite, car il s'agit des pieces les 
plus fortement sollicitees, tant au point de vue 
thermique que mecanique. De telles pieces comprennent 
des ailettes fixes et mobiles de .turbines, des disques 
de turbines , des chambres de combustion, des tuyeres, 
etc . 

Afin d'obtenir des caracteristiques satis- 
faisantes, les super-alliages concernes exigent des 
elaborations extremement soignees et sophistiquees a 
partir de matieres premieres de tres haute qualite, 
tant en purete chimique qu'en regular ite. C'est en 
particulier le cas pour le chrome metallique pur qui 
est utilise comme element d'alliage apportant aux 
super-alliages la resistance a I'oxydation a chaud. 

II existe a l'heure actuelle deux techniques 
d 'elaboration du chrome metallique pur, a savoir la 
technique electrolytique et la technique alumino- ther- 
mique. 

La technique electrolytique permet d'obtenir 
un chrome metallique de tres bonne purete chimique qui 
contient cependant trop de gaz tres nocifs pour les supe: 
alliages, en particulier de l'oxygene, de l'hydrogene 

et de 1' azote . 

Pour ameliorer la qualite du chrome metalli- 
que obtenu par electrolyse, oh procede ensuite a un 
degazage reducteur sous vide, si bien que la teneur en 
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oxyg&ne du chrome tombe de 2000 S 5O0O ppm pour le 
produit brut d 1 Electrolyse a 300 - 500 ppm pour le 
chrome metallique obtenu apr&s traitement. Ce traite— 

ment permet egalement d'abaisser sensiblement les 

teneurs en hydrogene et en azote ainsi que les teneurs 
en certains metaux volatils comme le plomb ou en certains 
metalloides comrae le soufre. 

C'est generalement ce chrome electrolytique 
degaze sous vide qui, en raison de sa purete ElevEe 
et de sa faible teneur en oxygene, est prefer^ pour la 
production des pieces nobles de turbomachines aEronau- 
tiques . 

La technique aluminothermique consiste a 
reduire a tres haute temperature, a savoir a plus 
de 2000° C, de l'oxyde de chrome chimiquement pur 
(99,5 a 99,7 % de Cr 2 0 3 ) par de 1' aluminium en poudre. 
Meme si par un choix convenable des matieres premieres 
utilisees et par une technologie de reaction evoluee 
et tres soignee on parvient a obtenir des puretes 
chimiques tres satisf aisantes dans 1'ensemble et dans 
certains cas meilleures que par Electrolyse, 1' Elabora- 
tion ignee utilisee conduit inevitablement a la 
presence fens le chrome metallique pur obtenu, revenu 
a la temperature ambiante, d 1 inclusions noh metalliques 
oxydees d'alumine et d'oxyde de chrome. La teneur en 
oxygene qui en est la consequence et qui varie en 
fonction inverse de la teneur en reducteur residuel dans 
le chrome metallique, en 1 'occurence la teneur en alu-^ 
minium, est alors prohibitive pour les usages aeronau- 
tiques les plus nobles qui par ailleurs ne peuvent 
tolerer que des teneurs en aluminium residuel tres 
basses . 

Le procede de 1" invention permet de fabriquer 
differents metaux, notamment du chrome, et differents 
alliages ,avec une purete elevee. 
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Le proc£d§ de 1* invention est fondg essen- 
tiellement sur une Elaboration primaire d'un mgtal 
ou d'nn alliage metallique contenant pr§f firentiellement 
des inclusions non metalliques oxydges du m§tal de base, 
facilement reduetibles, qui est ensuite broye et agglom§r6 
avant d'etre soumis h un traitement reducteur sous vide. 

L 1 elaboration primaire du mStal ou de 1 Alliage 
metallique est de preference obtenue par une reaction 
aluminothermique desequilibree perraettant d 9 abaisser 
au minimum la teneur en inclusions alumineuses dif fi- 
cilement reductibles , mais cette elaboration peut etre 
egalement obtenue par d'autres techniques, par exemple 
par silicothermie, par reduction au four electrique, 
etc. , a condition que les caracteristiques des inclu- 
sions non metalliques permettent de reproduire les etapes 
ulterieures de broyage et de traitement reducteur sous vide. 

Selon la caracteristique essentielle du proced§ 
de 1' invention, celui-ci comporte les etapes qui consistent 
a : 

a) elaborer un metal ou un alliage metallique dont 
les inclusions non metalliques sent pref erentiellement des 
oxydes du metal de base facilement reductibles, 

b) brpyer le metal ou I'alliage metallique 
ainsi obtenu et agglomerer le metal ou 1* alliage 
metallique broy§ avec un agglomerant et un agent 
reducteur pour former des boulets, et 

c) soumettre les boulets a un traitement 
rgducteur sous vide dans des conditions reglees de 
pression et de temperature pour que 1' agent reducteur 
reagisse sur les inclusions non metalliques reductibles 
et qu'il n'y ait pas de sublimation substantielle du 
metal ou des metaux d 1 alliage, le cas echeant _ 

Comme indique precedemment , les metaux 
ou les alliages metalliques pouvant etre obtenus avec 
une purete elevee grace au procede de 1' invention 
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sont ceux susceptibles de coraprendre des inclusions 
non m£talliques r§ductibles pouvant etre pratiguement 
§limin§es 3 1* issue des Stapes de broyage et de reduction 
sous vide r tels que les propres oxydes du m§tal de base. 

Parmi les m§taux pouvant etre f abrigugs avec 
le precede de 1' invention, on peut citer notamment 
le chrome, le titane, le vanadium, le molybdene, 
le manganese, le niobium et le tungst&ne- De meme, 
les alliages envisages dans le cadre de 1 1 invention 
sont des alliages coinprenant l"uri au mgins des metaux 
precedents, et/ou le bore, ces alliages comprenant aussi 
les ferro-alliages en general. 

Conformement au mode de realisation pref§r§ 
de 1' invention, l'etape a) comprend une reaction 
aluminothermigue entre au moins un oxyde metal lique 
et de I'aluminium diyise, la reaction etant desequilibree 
par un defaut en aluminium par rapport a la quantite 
usuelle, pour produire un metal ou un alliage metallique 
contenant des inclusions non metalliques reductibles cons- 
tituees principalement par des inclusions de 1' oxyde metal- 
lique de base, 1 1 apparition d' inclusions d'alumine 
A1 2°3 gtant reduite au minimum. 

Ce defaut en aluminium qui peut representer 
de 0,5 a 8 %, de preference de 2 a 5 % , en poids de 
la quantity usuelle est indispensable pour abaisser au 
minimum les inclusions d'alumine qui sont les plus diffi- 
cilement reductibles . 

Cette reaction aluminothermigue desequilibree 
par un defaut volontaire et important d 1 aluminium par rapport 
a la quantite usuelle va tout £ fait a l'encontre des 
procedes aluminothermiques habituels oil l'an utilise tou jours 
des quantites d ? aluminium plus elevees et plus proches 
de la stoechiometrie de la reaction, de maniere 
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a obtenir le rendement maximal, pour lequel 
on obtient un produit dont les inclusions non 

mgtalliques sont constitutes en majeure partie par 
des inclusions d'alumine dif f icilement rtductibles. 

Comme indiquS precedemment , le metal pref§r§ 
pour la mise en oeuvre du procede de 1 1 invention est 
le chrome • 

Le chrome metallique sera avantageusement 
prepare par une reaction aluminothermique desgquilibree , 
du type indique prgcedemment, entre de I'oxyde de chrome 
eventuellement un additif tel que du bichromate de 
potassium, et de 1' aluminium divise. ^'utilisation 
a 1 additif s de ce genre est bien connue dans le 
domaine de 1 • aluminothermie pour apporter de I'oxygene 
supplementaire et rechauffer la reaction aluminothermique 

L'etape (b) de broyage est avantageusement 
effectuee au moyen d'un broyeur a choc , par exemple 
d'un broyeur a marteaux. 

Dan? le mode de realisation pref ere de 
1' invention, le broyage du metal ou de I'alliage metal- 
lique est un broyage dit "epurant" .qui permet de 
produire un certain debit d f air de balayage pour 
entralner en partie les inclusions non metalliques 
lib§rees lors du broyage. Cette epuration 
associee au broyage n'est pas obligatoire, mais 
bien entendu preferee, car elle permet une premiere 
separation physique des inclusions non metalliques avant 
le traitement reducteur de 1 * etape (c) . II faut 
cependant noter que les' inclusions non metalliques 
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liberees lors du broyage ^purant semblent Atre preferenttellemant 
les inclusions d'oxyde de metal de base, par exemple les 
inclusions de Cr ? 0 3 dans le caa de la fabrication de 
chrome metallique. 

Le broyage epurant est avantageusement complete 
par 1' elimination par tamisage ou toute autre separation 
selective des particules les plus fines du produit 
broye ou se retrouvent concentreesla quasi totalite des 
inclusions nOn metalliques liberees par le broyage. 

Le produit broye ainsi obtenu, dont une partie 
des inclusions non metalligues aura etS eliminee, est 
ensuite agglomere avec un. agglomerant et un agent 
reducteur pour former des. boulets. L ' agglomerant 
sera avantageusement constitue pair un -compose organigue 
ou un melange de composes organiques susceptibles 
de laisser, lors du chauf f age de I'etape (c) , un sque- 
lette carbone venant completer 1 'action reductrice 
de 1 'agent reducteur. Ainsi, 1 ' agglomerant pourra etre 
constitue par un melange de bakelite et de f urf uraldehyde 
et 1" agent reducteur sera avantageusement constitue par 
du noir de carbone. 

Lors de 1 'etape (b) , les boulets sont mis 
en forme dans une presse a compacter classique puis 
etuves a temperature reglee, par exemple entre 200 et 230 0 C 
pour eviter toute oxydation du metal ou des metaux consti- 
tuant les boulets, tout en obtenant une cohesion satisf aisante. 

Conformement au mode de realisation prefere 
de 1' invention, le traitement reducteur est effectue 
dans un four a vide et est complete eventuellement par 
30 un balayage au moyen d'un gaz non oxydant ou reducteur 

non soluble dans le metal ou l'alliage. 
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Le produit mStallique obtenu aprfes traitement 
reducteur.-sous vide est ref roidt en atmosph&re neutre et 
peut etre ensuite etre utilis§ dans la fabrication 

de pifeces m§talliques. 

D'autres caracteristiques et avantagss de 
l 1 invention resulteront de la description detaill§e qui 
suit et qui se r§fere a la fabrication de chrome m§tal- 
lique de puretg §levee par une reaction aluminothermique 
des§quilibree. Cette description ne constitue qu'un 
exemple non limitatif et ne saurait en aucuh cas limiter 
la portee de 1 1 invention, 

E tape a 

On introduit dans un creuset aluminothermique , 
garni d'une matiere r§fractaire, de l'oxyde de chrometCr^O^ 
du bichromate de potassium (Cr 2 0 7 K 2 ) et de 1 1 aluminium 
divise. l/ f oxyde de chrome et le bichromate de potassium 
sont avantageu semen t des produits du commerce ayant une 
granulometrie comprise entre O et 15 )i, tandis que 

1 'aluminium divise est constitue par des grains inferieurs 

a 1 mm. 

L'oxyde de chrome et le bichromate de potassium 
sont presents dans les proportions de la reaction 
aluminothermique classique, tandis que 1* aluminium est 
present avec un defaut par rapport a la proportion de 
la reaction aluminothermique classique . Comme indiqu§ plus 
haut, ce defaut d' aluminium peut represented de 0,5 a 
8 %, de preference de 2 a 5 % en poids de la quantite 
usuelle. 
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Les trpis constituants sont melanges soigneu- 
sement puis la reaction est initige dans le creuset 
de fagon appropriee. La temperature de la reaction 
atteint rapidement une valeur d ' environ 2200°C, et 
a 1' issue de la reaction, on recueille le metal 
fond du creuset, et un laitier surnageant. 



au 



L ' analyse du chrome metallique obtenu montre 
qu'en ehOisissant deliberemment de rester en deca 
des proportions usuelles, avec pour consequence 
de ne pas atteindre le rendement extractif optimal, 
la teneur en aluminium residuel dans le chrome metallique 
descend a des niveaux tres bas infaieurs a 0,01 % 
(1GO ppm) . Cette analyse montre egalement que la teneur 
en inclusions non metalliques mpnte tres vite pour 
atteindre des taux Sieves de 0,40 a 0,80 %, voire meme plus, 
mais que ces inclusions non metalliques sont en quasi- 
totalite composees d'oxyde de chrome non reduit 

(Cr-O ) avec tres peu d'Al„O s . 

2 3 

Cette maniere de proceder contraste 
nettement avec la maniere classique ou 1 'on recherche 
tou jours, pour des raisbns economiques, le rendement 
maximal en utilisant des quantites d 'aluminium plus elevees, 
tout en restant compatible avec la teneur en aluminium resi- 
duel maximum admissible. Ainsi,si 1'on conduit une 
reaction aluminothermique classique entre de l'oxyde de chrome 
et de 1' aluminium en quantite habituelle, on obtient pour 
une teneur en aluminium" residuel dans le chrome metallique de 
0,1 % maximum (teneur maximum usuellement admise pour les 
usages aeronautiques) des teneurs en inclusions de 1500 a 
2500 ppm en quasi-,totalite ou tout au moins en majeure 
partie, sous forme d'alumine Al_o„. 

Sans vouloir limiter 1" invention a une 
theorie particuliere, on peut cependant tenter d'exoliquer 
le mecanisme du phenomcne observe. Contrairement a 
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une opinion aduiise auparavant, les inclusions 

non mgtalliques d 'alumine ^ 1 2 °3 P r §sentea 
dans le chrome m€tallique pur solidif i€ normal, ne sont 
pas constitutes par du laitier de reaction (corindon 
de chrome/ c'est-a-dire laitier alumineux de la reduction 
par 1 'aluminium) mal dgcantg et s'ttant trouvg pi§gfe 
lors du passage du mgtal de l v §tat liquide 3 I'etat 
solide. II s'agit au cpntraire d'une alumine secondaire 
form£e soit au moment de la solidification , soit meme 
dans le metal a 1'etat bolide peu en dessous de la temp§- 
rature du solidus, done h une temperature encore tr&s 
elevee oil les phenomenes de diffusion et la reactivit§ 
des composants est encore tres grande . Cette alumine 
secondaire serait en fait issue de la reaction, les 
conditions d ' §quilibre s 1 etant deplacees avec la baisse 
de la temperature oil I 1 etat etant par nature hors 
d'equilibre, entre de l'oxyde de chrome ou de Toxygene 
dissous dans le chrome metal et 1* aluminium residuel 
excedentaire lui aussi present dans le chrome metal. 

Ainsi, dans les reactions aluminothermiques classi- 
ques, oil -les quantites d ' aluiuiniiim sont plus importantes et se xapprochent 
de la quantite stoechiometrique de la reaction, 1 1 aluminium 
residuel est en quantite suf f isamment importante pour 
pouvoir reduire la totalite de l'oxyde de chrome ou 
de I'oxygene dissous et il en reste meme un exces non 
utilise dans le chrome. Les inclusions non metalliques 
qui restent emprisonnees dans le metal solide sont alors 
en quasi totalite formees d 1 alumine ^ 2 °3 m 

Si au contraire on opere, conformernent au 
procede de 1' invention, avec un defaut en aluminium par 
rapport a la quantite usuelle precedente, l 1 aluminium 
residuel present est en quantite insuffisante pour 
pouvoir reduire la totalite de l'oxyde de chrome ou de 
I'oxygene dissous. Tout ou presque tout 1" aluminium 
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present est oxyd§ par 1'oxygSne prgsent (gguilibre de 
phases en refroidissement lent) et l'excfes d f d>xyde de 
chrome ou d'oxygdne dissous non reduit prScipite sous 
forme d 1 inclusions non m£talliques Cr^ . II y a 
albrs d'autant mbins d* inclusions alumineuses A1 2 0 3 
et d'autant plus de Cr 2 0 3 que la reduction a et£ 
conduite avec un defaut d ' aluminium de plus en plus 
marque (reaction desequilibree par defaut) . 

Iia reaction aluminothermique desequilibree 
de l'etape a) donne bien evidemment un rendement un 
peu moins bon que dans les procedes aluminothermiques 
classiques - 

Avec le proc§de de 1' invention, le chrome 
elemeritaire se trouve neanmoins reduit et le produit 
final obtenu est un chrome metallique de puirete §lev§e , 
identique au chrome metallique aluminothermique normal 
de bonne quality > sauf qu'il contiait une tres forte 
teneur en oxygene (2000 a 3000 ppm ou davantage) , 
mais sous forme quasi exclusive d • inclusions non metal- 
liques Ct^O^ (O, 40 a 0,80 % pu davantage) avec presence 
de tres peu d 1 inclusions alumineuses A1 2 0 3 (lOO a 400 ppm 
correspondant a SO a 200 ppm d 1 oxygene lie a de 1' alu- 
minium) . 

On obtient par consequent un chrome metallique 
avec des inclusions non metailiques constitutes prin- 
cipalement par des inclusions de C^O^ faciles & £liiuiner 
et secondairement par des inclusions d'alumine, plus 
difficiles & eliminer, mais en faible quantity. 

Etape b 

Le chrome mdtallique provenant de l'etape a) 
est broy£ dans un broyeur a choc constitu6 avantageusement 
par un broyeur h haute £nergie du type £ marteaux 
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(marteaux mobiles/contre marteaux fixes) jusqu'& obten- 
tion d'une poudre fine passant entiferement & travers 
un tamis de 200 \i d'ouverture de niaille. La haute £nergie 
d 1 impact du broyeur provoque 1 1 dclaternent des grains 
qui lib&re, au moins en bonne partie, les inclusions 
non metalliques A1 2 0 3 et Cr 2 0 3 contenues dans le m^tal, 
les inclusions Cr 2 °3 semblant pr6f ^rentiellement lib£r£es . 

Dans le present exemple, le broyage est 
un broyage 6 pur ant qui produit une ventilation, c 1 est-i- 
dire un certain d£bit d 1 air de balayage. Cette ventila- 
tion peut etre produite directement par le broyeur 
lui-meme ou indirectement par un dispositif annexe, tel 
une soufflerie. Cet air de balayage permet de ventiler 
le produit en cours de broyage ce qui d'une part 6vite 
1 ' <§chauf f ement du produit, et done eventuellement son 
oxydation et sa nitruration par 1 1 air ambiant, et d ' autre 
part entraine les fractions les plus fines et les plus 
legeres dans le courant d 1 air de balayage, e'est-^-dire 
de preference les inclusions non metalliques lib£r£es, 
dbnt la densite est moindre . 

Le debit d'air peut etre regie vo Ion ta irement 
pour accentuer, si on le desire, I'effet epurateur. De 
meme, cet effet epurateur peut etre complete par 1 1 Eli- 
mination par tamisage ou tout autre separation selective 
des particules les plus fines du produit broye oil se 
retrouvent concentries la quasi totalite des inclusions 
non metalliques liberees par le broyage. 

La poudre de chrome epuree ainsi obtenue est 
ensuite melangee intimement avec un reducteur et un 
agglomerant. Ce dernier est avantageusement constitue 
par un melange de bakelite et de f urf uraldehyde - Le 
f urf uraldehyde a pour but de faciliter 1 ' agglomeration 
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a froid, la bakglite dissoute dans le f urf uraidehyde 
formant colle a froid, ainsi que la polymerisation 
ult§rieure de la bakglite 3 chaud. Bien entendu, on 
peut utiliser d f autres agglomSrants thermodurcissables 
et d 'autre s solvants. 

I*e reducteur, quant a lui, est avantageusement 
eonstitue par du noir de carbone yenant en complement 
du carbone de la bakelite. Les quantites respec- 
tives de ces produits sont variables mais sont globale- 
ment ajustees, avec un leger exces, a la teneur resi- 
duelle en oxygene du produit broye. A titre d'exemple, 
le melange reducteur/agglomerant peut etre eonstitue 
de 0,1 % de bak§iite, 0,3 % de f urf uraidehyde et de 
O f 05 a 0,2 % de noir de carbone, ces pourcentages etant 
rapportes au poids du produit broye. 

Le melange obtenu est mis en forme de boulets 
6u de pastilles au moyen d'une presse a compacter 
classique, telle qu f une presse a bouleter a roues 
tangentes ou une presse a pastiller . Apres agglomera- 
tion, le melange est etuve a la temperature adequate 
(200 a 230°C environ) pour Slimirier le f urfuraldehyde 
volatil et polymeriser la bakelite qui forme liant et 
donne de la. tenue aux boulets ou aux pastilles. 

II faut cependant remarquer que la temperature 
d'etuvage doit etre limit£e au minimum mecessaire afin 
d'dviter toute oxydation du produit. 

Etape c 

Les boulets ou pastilles obtenus h l'dtape 
pr£cddente sont alors soumis a un traitement reducteur sous 
vide h 11OO°-14O0°C sous vide pouss£ de 1'ordre de IcT 4 mm 
de mercure. 
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Au d§but du cycle de chauffage sous vide, 
la bak§lite se decompose vers 600° C en laissant un 
squelette carbonS qui s 1 a joute au noir de carbone 
introduit comme reducteur dans le melange. Une fois 
5 arrive a la temperature de traitement, ce carbone reagit 
sur I'oxygene du Cr^O^ restant dans le produit mais 
pratiquement pas sur I'oxygene de l'alumine Al^^ car 
pour reduire l'alumine il faudrait operer a une 
temperature plus elevee et atteindre des vides plus 
10 pousses. 

A cet egard, il convisit de noter que, d£ja 

a des temperatures de 1200 a 1300°C sous des vides de 
-4 

lO mm de mercure, le chrome se sublime et une partie 
nori negligeable se vaporise. Ceci explique qu'il n'est 
15 £conomiquement pas possible de pousser plus loin la 

reduction de I'alumine- res iduelle et justifie 1 1 elabo- 
ration '^sequ^n^ee" de 1 ' etape a) afin de limiter 
I'alumine residuelle a sonplus strict minimum. 

On rara&ne le vide dans le four de traitement 

— 1 

20 a lO mm de mercure par balayage control^ par un gaz 

non oxydant ou reducteur, tel que 1 'hydrogene , qui a pour 
particularity de n'etre pratiquement pas soluble dans 
le chrome solide. 

Du fait des vides relativement faibles et 
25 des temperatures relativement basses imposees par la 
sublimation du chrome, le traitement peut demander 
plusieurs heures pour atteindre une reaction quasiment 
complete. 

Une fois la reaction terminee et aprfes refroidis- 
30 sement en atmosphere neutre, on obtient un produit contenant 
au plus 300 a 400 ppm d'oxygene total sous forme de 200 & 
300 ppm d'alumine environ contenant 100 k 150 ppm 
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d'oxyg&ne et environ 500 ppm aa maximum d 1 oxyde 
de chrome non r£duit contenant environ 150 ppm 
d'oxygfene. II s ' agit par consequent d f un chrome de 
puret£ £lev£e qui permet d" ^laborer des super- 
5 alliages utilisables en partioalier dans la fabrica- 
tion des parties nobles des tiirbo-moteurs adronautiques . 

II faut observer que 1 'utilisation 
d*un produit de depart classiqae sans desequilibre au 
niveau de I'etape a)conduirait obligatoirement, dans la 
lO mesure ou l 'on desire abaisser la teneur:.en oxygene 
au niveau reguis de 300 ppm environ, a un traitement 
permettant la reduction d'Al^ par le carbone qui r 
outre les inconvenient s precedents, amenerait une 
rempntee de la teneur en aluainium residuel du produit 
15 fini a des niveaux non acceptables pa£ les utilisa- 

teurs e labor ant les super-alliages . 

Bien entendu, I 1 invention n B est . pas limit ee 
au mode de realisation prefere decrit ci-dessus et on 
peut envisager d'autres variaates de realisation sans 
20 sortir du cadre de 1 'invention. Mnsi^'etape a) 

peut etre conduite autrement que par aluminothermie, 
par exemple par silicpthermie ou bien par reduction au 
four electrique, pour obtenir un metal ou alliage cbmprenant 
des inelusipns non metalliques oxydees du metal de base. 
25 Pour la silipotheoaie on peut citer, a titre 

d'exemples non limitatifs^ la fabrication de ferrp-chrome 
ou de chrome metal par reduction avec du siliclum metal 
ou du silico-chrome f ainsi que la fabrication de ferro- 
• tungstene ou de f erro-molybdfene par reduction avec un 
30 ; ferro-silicium a haute teneur cu du silicium mdtal. 

Pour la reduction au four £lectrique, 
on peut citer, a titre d'exemple non limitatif , 
la fabrication de f erro-vanadium au four electrique, . 
suivie d'une aluminp-thermie . . 
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RE VEND I CAT IONS 

1. Proced§ de fabrication d*un jngtal ou d'un 
alliage m£tallique de puretS 61ev§e, caract§ris6 4 par le 
fait qu'il comporte les Stapes consistant S : 

(a) elaborer un metal ou un alliage jn§tallique 
dont les Inclusions non metalliques sont pref Srentiellement 
des oxydes du metal de base facilement r§ductibles, 

(b) boroyer le metal ou 1' alliage metallique 
ainsi obtenu et agglomerer le m§tal ou 1" alliage metal- 
lique brbye avec un agglomerant et un agent reducteur 
pour former des boulets , et 

(c) soumettre les boulets a un traitement 
reducteur sous vide dans des conditions reglees de 
pression et de temperature pour que 1 1 agent reducteur 
reagisse sur les inclusions non-metalliqueS et qu'il n'y 
ait pas de sublimation substantielle du metal ou des 
metaux de 1 alliage le cas echeant. 

2. Procede selon la revendication 1, 
caracterise par le fait que le metal est chpisi parmi 
le chrome , le titane , le vanadium, le molybdene, le 
manganese , le niobium et le tungstene et que 1' alliage 
comprend 1 'un au moins des metaux precedents et/ou le bore, 
1' alliage comprenant aussi les f erro-alliages en general. 

3. Procede selon l'une des revendications 

1 et 2, caracterise par le fait quel'etape (a) comprend une 
reaction aluminothermique entre au moins un pxyde metal- 
lique et de 1* aluminium divise, la reaction etant 
desequilibree par un defaut en aluminium par rapport a 
la quantite usuelle, pour produire un metal ou 
un alliage metallique contenant des inclusions non 
metalliqiies reductibles constituees principalement par 
des inclusions de l'oxyde metallique de base, 1' apparition 
d 1 inclusions d'alumine A1 2 0 3 etant reduite au minimum. 

4. Procede selon la revendication 3, 
caracterise par le fait que le defaut en aluminium 
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reprSsente de 0,5 SL 8 %, de prgfSrence de 2 £ 5 %, 
en poids de la quantity usuelle. 

5. Proc§d§ selon l'une des revendication 3 et 4, 
pour la preparation de chrome metallique de puretS 
elevee, caract£ris§ par le fait que l'on conduit la 
reaction aluminothermique entre de I'oxyde de chrome et 
eventuellement un additif , tel que du bichromate de 
potassium, et de 1 1 aluminium divisS. 

6. Precede selon I'une des revendi cat ions 15 5, 
caracterise par le fait que le broyage du metal ou de 
I'alliage metallique est effectue dans un broyeur 5 
choc , par exemple dans un broyeur a marteaux. 

7. Procede selon l f une des revendications 1 3 6 , 
caracterise par le fait que le broyage du metal ou de 
I'alliage metallique est un broyage epurant produisant 
un certain debit d'air de balayage pour entrainer en 
partie les inclusions non-metal liques liberees lors 

du broyage. 

8. Procede seloh la revendication 7, caracte- 
rise par le fait que le broyage Spurant est suivi par 
une separation selective des inclusions nbn metalliques 
liberees. 

9. Procede selon I 1 une des revendications 

1 a 8, caracterise par le fait que 1 1 agglomerant est 
un melange bakelite-f urf uraldehyde. 

10. Procede selon I'une des revendications 13 9, 
caracterise par le fait que 1* agent reducteur est du noir 
de carbone. 

11. Procede selon l*une des revendications 1 a 
lO, caracterise par le fait que les boulets sont mis 
en forme dans une presse a compacter puis 6tuves a 
temperature regime pour eviter toute oxydation du metal 
ou des metaux constituant les boulets, tout en obtenant 
une cohesion satisf aisante. 

12. Procedg selon la revendication 11 , carac- 
teris§ par le fait que la temperature d'etuvage est 
comprise entre 200 et 230°C. 
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13. Proc-SdS selon l'une des revendications 
1 a 12, caract§ris£ par le fait que 1 1 on realise le 
traitement rgducteur dans un four h vide et que I'on 
utilise un balayage au moyen d'un gaz non-okydant ou 
reducteur non soluble dans le metal ou I'alliage. 

14. Precede selon la revendication 13 , 
pour la fabrication de chrome m§tallique de puretg 
elevee , caracterise par le fait que l'on soumet des 
boulets de chrome contenant de l'oxyde de chrome et 
de I'alumine a un traitement reducteur ^ une tempe- 
rature de llOO a 1400°C et sous un vide pousse et 
que^ en cours de traitement/ on ramene la press ion £ un 
niveau de vide plus f aible par balayage avec un gaz 
non-oxydant ou reducteur, tel que I'hydrogene. 

15. Procede selon l'une des revendications 
1 a 14, caracterise par le fait que le produit metalli— 
que obtenu apres traitement reducteur sous vide est 
refroidi en atmosphere neutre. 
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